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6. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass als 
zweites Monomer ein Monomer der allgemeinen Formel II zugesetzt wird, 




wobei die Variablen in Formel II wie folgt definiert sind: 
R 4 gewahlt aus Wasserstoff, unverzweigtem Oder verzweigtem C,-C 10 -Alkyl, 
R s gewahlt aus Wasserstoff, unverzweigtem Oder verzweigtem d-Cw-Alkyl, 
R 6 gewahlt aus unverzweigtem Oder verzweigtem C r C 10 -Alkyl. 

7. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass die 
zweite Mischung von Comonomeren mindestens ein Monomer der allgemeinen 
Formel II enthalt. 

8. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass in 
einer Verbindung der allgemeinen Formel II R 4 gleich Wasserstoff oder Methyl 
und R 5 gleich Wasserstoff gewahlt werden. 

9. Verfahren nach einem der AnsprOche 7 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass in 
der zweiten Mischung aus Comonomeren mindestens ein Comonomer, "ausge- 
wahlt aus vinylaromatischer Verbindung und einer Verbindung der allgemeinen 
Formel I, enthalten ist. 

10. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass in 
Schritt d) bis-zu 5 Gew.-%, bezogen auf die zweite Mischung von Comonomeren, 
mindestens einer Verbindung der Formel V a oder V b 




Va 



Vb 
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enthalten sind, wobei die Variablen wie folgt definiert sind: 

R 10 bis R 12 gleich oder verschieden und gewahlt aus Wasserstoff und unver- 

zweigtem oderverzweigtem C^do-Alkyl, 

X gewahlt aus Wasserstoff, Glycidyl, protonierbaren Gruppen mit tertiaren 
Aminogruppen und enolisierbaren .Gruppen mit 1 bis 20 C-Atomen. 

11. Behandelte Pigmente in partikularer Form, erhaltlich nach einem Verfahren ge- 
maftder AnsprOche 1 bis 10. 

12. Verwendung von behandelten Pigmenten in partikularer Form nach Anspruch 11 
zur Herstellung von Farbmittelzubereitungen. 

13. Verwendung von behandelten Pigmenten in partikularer Form nach Anspruch 11 
zur Herstellung von Tinten fur das Ink-Jet-Verfahren. 

14. Verwendung von wassrigen Dispersionen behandelter Pigmente in partikularer 
Form nach Anspruch 11 als oder zur Herstellung von Tinten fur das Ink-Jet- 
Verfahren. 

15. Tinten fOr das Ink-Jet-Verfahren nach einem der AnsprOche 13 oder 14. 

16. Verfahren zum Bedrucken von Substraten nach dem Ink-Jet-Verfahren unter Ver- 
wendung von Tinten nach Anspruch 1 5. 

17. Verfahren nach Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, dass es sich urn textile 
Substrate handelt. . 

18. Bedruckte Substrate, erhaltlich nach Anspruch 16 oder 17. 
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Verfahren zur Behandlung von Pigmenten in partikularer Form 
Beschreibung 

5 Die vorliegende Erflndung betrifft ein Verfahren zur Behandlung von Pigmenten in par- 
tikularer Form, umfassend die folgenden Schritte: 

a) Vermischen von Pigment in partikularer Form mit mindestens einem nicht- 
ionischen oberflSchenaktiven Staff, 

b) . Dispergieren der so erhaltiichen Mischung von Pigment in partikularer Form und 
1 0 nicht-ionischem oberflachenaktiven Stoff in wassrigem Medium, 

c) Polymerisieren mindestens eines ersten Monomers oder Copolymerisation einer 
ersten Mischung von Comonomeren in Gegenwart einer Dispersion nach b), wo- 
bei wasserunlosliches Polymer oder Copolymer an der Oberfiache der Pigmente 
in partikularer Form gebildet wird, 

15 d) HinzufQgen mindestens eines zweiten Monomers oder einer zweiten Mischung 
von Comonomeren und Polymerisation oder Copolymerisation. 

Weiterhin betrifft die Erfindung die Verwendung der erfindungsgemaii behandelten 
Pigmente in partikularer Form zur Herstellung von Farbmittelzubereitungen, insbeson- 
20 dere zur Herstellung von Tinten fur das ink-Jet-Verfahren sowie ein Verfahren zurn 
Bedrucken von fiSchigen oder dreidimensional gestalteten Substraten, insbesondere 
textilen Substraten, im Ink-Jet-Verfahren, bei welchem die erfindungsgem&lien Tinten 
eingesetzt werden; SchlieBlich betrifft die vorliegende Erfindung Substrate, bedruckt 
mit den erfindungsgemalien Tinten. 

25 

An Farbmittelzubereitungen, die in moderne Verfahren der Kolorierung von Substraten 
eingesetzt werden sollen, werden anspruchsvolle Anforderungen gestellt. Kolorierte 
Substrate sollen eine hohe Brillanz der Farben aufweisen, die Kolorierung soli dauer- 
haft sein, d.h. hoheEchtheiten aufweisen, wie beispielsweise Reibechtheit. 
30 

In besonderem Malie gelten die hohen Anforderungen fQr Farbmittelzubereitungen, die 
als oder zur Herstellung von Tinten dienen, die im Ink-Jet-Verfahren (Tintenstrahl- 
druckverfahren wie Thermal Ink-Jet, Piezo Ink-Jet, Continuous Ink Jet, Valve Jet, 
Transferdruckverfahren) eingesetzt werden sollen. Sie mQssen zum Drucken geeignete 

35 Viskositat und Oberfiachenspannung aufweisen, sie mQssen lagerstabil sein, d.h., sie 
sollen nicht koagulieren oder flokulieren, und sie dQrfen nicht zur Verstopfung von Dru- 

: ckerdQsen fOhren, was insbesondere bei dispergierten, also nicht geloste Farbmittel- " 
teilchen enthaltenden Tinten problematisch sein kann. Die Anforderungen an die La- 
gerstabilitat dteser Tinten beinhaltet zusatzlich, dass sich die dispergierten Farbmittel- 

40 teilchen nicht absetzen. Weiterhin mQssen die Tinten im Falle des Continuous Ink Jet 
stabil gegen den Zusatz von Leitsalzen sein und bei Erhdhung des lonengehalts keine 
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Tender* zum Ausflocken zeigen. Aufterdem mQssen die erhaltenen Drucke den kolo- 
nstschen Anforderungen genugen, d.h. hohe Brillanz und Farbtiefe zeigen, und gute 
Echthe.ten, z.B. Reibechtheit, Lichtechtheit, Wasserechtheit und Nassreibechtheit 
Waschechtheit und Chemische Reinigungsbestandigkeit aufweisen. 

AuBerdem ist es erforderlich, dass T.nten auf dem Substrat schnell trocknen, damit zu 
druckende Bilder Oder Schriftziige nicht veriaufen und sich beispielsweise Tintentropf-' 
chen verschiedener Farbe nicht vermischen. Dabei ist es zur Herstellung von gestc- 
chen scharfen Drucken erforderlich, dass nicht nur die Trocknungszeit der Drucke mi- 
n.m,ert wird, sondern dass auch wahrend der Zeit, in der die Tintentropfchen auf dem 
zu bedruckenden Substrat stehen, diese Tropfchen nicht veriaufen: Diese Fahigkeit der 
. Tinte wird auch ais Stand bezeichnet, 

Reibechtheiten von Farbmittelzubereitungen und insbesondere Tinten fur das Ink-Jet- 
Verfahren werden in vielen Fallen dadurch verbessert, dass man ein sogenanntes Bin- 
demrttel einsetzt, welches nach dem Druck appliziert wird Oder als Zusatz zur Farbmit- 
telzuberertung bzw. Tinte eingesetzt und mit der eigentlichen Farbmittelzubereitung 
dzw. Tinte verdruckt wird, s. beispielsweise WO 99/01516, S. 14 ff. " 

In einigen Fallen lasst sich jedoch die Brillanz bei Kolorierungen noch zu wunschen 
ubng. D .es gilt beispielsweise bei der Applizierung Bindemittel-haltiger Farbmittelzube- 
re.tungen, wenn man Trichromien zu erzeugen wOnscht. Man beobachtet haufig eine 
Migration von Pigmenten nach der Applikation, und gestochen scharfe Bilder sind auf 
d.ese We.se entweder nicht ausreichend haltbar oder lassen sich gar nicht erst dauer- 
haft erzeugen. AuBerdem lasst in einigen Fallen die Haptik von bedruckten Substraten 
noch verbessern, da es gewOnscht ist, dass bedruckte Substrate und insbesondere 
textile Substrate einen angenehm weichen Griff haben und nicht durch das Bedrucken 
steif werden soilen. . 

u^S^r^ oL 9mente dadUrCh ZU behande,n ' dass man sie mit einem Polymer 
umhullt. US 3,133,893 offenbart die UmhOllung von Pigmenten, die mit einem oberfla- 

chenaktiyen Mittel behandelt wurden, mit in einem Polymerisationsschritt hergestelltem 

Polyacrylnrtril, das in Gegenwart des Pigments synthetisiert wird. Die so umhQIIten 

Pigmente lassen sich in Fasern einarbeiten. Zur Anwendung bei der Kolorierung von 

substraten sind die haptischen Eigenschaften wie beispielsweise der Griff jedoch fOr 

moderne Anforderungen vielfach unbefriedigend. 

US 4 608,401 offenbart ein Verfahren zur Verkapselung von Pigmenten fur Latexfar- 
ben, be. dem Pigmentpartikel mit wasserunloslichen Monomeren und einem Detergenz 
unter Bedingungen, bei denen keine Scherkrafte wirken, in Wasser dispergiert werden 
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und anschlieftend den Bedingungen einer Emulsionspolymerisation unterworfen wer- 
den. Zur Anwendung bei der Kolorierung von Substraten sind die haptischen Eigen- 
schaften wie beispielsweise der Griff jedoch fOr moderne Anforderungen vielfach unbe- 
fnedigend. 

US 4,680,200 offenbart ein Verfahren zur Verkapselung von nicht vorbehandelten 
Pigmenten, bei dem PigmentparUkel mit Styrol und dem Oligomer Polywet KX-3 der 
Fa. Uniroyal in Wasser dispergiert werden und anschliefcend den Bedingungen einer 
Emulsionspolymerisation unterworfen wird. 

US 3,544,500 offenbart ein Verfahren zur Herstellung von mit speziellen Polymeren 
umhullten Pigmenten, die dadurch hergestellt werden, dass wasserldsliche Polymere 
physikalisch am Polymer adsorbiert werden und danach eine nicht-solvatierte Anker- 
komponente eingefuhrt wird. Die Verwendung wasserioslicher Polymere zum UmhOllen 
von P.gmenten fur Tinten fur das Ink-Jet-Verfahren ist jedoch nicht von Vorteil, well die 
Umhullung bei langerer Lagerung der Tinte wieder abgelost wird. Aufcerdem sind ins- 
besondere bedruckte Textilien nicht hinreichend nass- und schweiftecht, und die 
Waschechtheit ist ebenfalls in vielen Fallen nicht ausreichend. 

US 4,608,401 beschreibt ein Verfahren zur Herstellung von umhOliten Pigmenten, Wei- 
ches auf solche Pigmente beschrankt ist, die keine ionischen Ladungen aufweisen. Die 
genannten Pigmente werden durch eine Suspensionspolymerisation eines Wasser- 
unloslichen Monomers umhOllt. Zur Anwendung bei der Kolorierung von Substraten 
s.nd die haptischen Eigenschaften wie beispielsweise der Griff jedoch fOr moderne 
Anforderungen vielfach unbefriedigend. 

Aus EP-A 1 245 653 ist ein Verfahren zur Herstellung von Tinten fOr das Ink-Jet-Ver- 
fahren bekannt, gemafc dem Pigmentpartikel mit wasserlSslichen Monomeren wie bei- 
spielsweise Acrylsaure und gegebenenfalls weiteren Comonomeren vermischt und 
anschlieftend einer Emulsionspolymerisation unterworfen werden. Die Wasserechtheit 
und msbesondere die Waschechtheit von mit den offenbarten Tinten bedruckten Sub- 
straten ist in vielen Fallen nicht ausreichend. 

Es bestand also die Aufgabe, ein Verfahren zur Behandlung von Pigmenten in partiku- 
arer Form bereit zu stellen, welches die aus dem Stand der Technik bekannten Nach- 
teile vermeidet Weiterhin bestand die Aufgabe, behandelte Pigmente in partikularer 
Form bereit zu stellen. Schlieftlich bestand die Aufgabe, Anwendungen filr behandelte 
Pigmente in partikularer Form bereit zu stellen. 

DemgemaB wurde das eingangs definierte Verfahren gefunden. 
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Das erfindungsgema&e Verfahren geht aus von Pigmenten in partikulSrer Form. Unter 
Pigmenten sind im Rahmen der vorliegenden Erfindung praktisch nicht losliche, dis- 
pergierte feinteilige, organische Oder anorganische Farbmittel gemafi der Definition in 
DIN 55944 zu verstehen. Bevorzugt geht das erfindungsgemafte Verfahren yon orga- 
nischen Pigmenten aus. 

Beispielhaft ausgewahlte organische Pigmente sind 



10 



- Monoazopigmente: 



C.L. Pigment Brown 25; C.l. Pigment Orange 5, 
13, 36 und 67; C.l. Pigment Red 1, 2, 3, 5, 8, . 
9, 12, 17, 22, 23, 31, 48:1, 48:2, 48:3, 48:4, 49, 
49:1, 52:1, 52:2, 53, 53:1, 53:3, 57:1, 63, 112, 
146, 170, 184, 210, 245 und 251; C.l. Pigment 
Yellow 1 , 3, 73, 74, 65, 97, 151 und 183; 



- Disazopigmente: 



20 - Anthanthronpigmente: 



C.l. Pigment Orange 16, 34 und 44; C.l. Pig- 
ment Red 144, 166, 214 und 242; C.l. Pigment 
Yellow 12, 13, 14, 16, 17, 81, 83, 106, 113, 
126, 127, 155, 174, 176 und 188; 
C.L Pigment Red 168 (C.l. Vat Orange 3); 



25 



- Anthrachinonpigmente: 



— Anthrachinonpigmente: 



- Anthrapyrimidinpigmente: 



C.l. Pigment Yellow 147 und 177; C.L Pigment 
Violet 31; 

C.l. Pigment Yellow 147 und 177; C.l. Pigment 
Violet 31; 

C.L Pigment Yellow 108 (C.L Vat Yellow 20); 




30 



— Chinacridonpigmente: 



Chinophthalonpigmente: 



C.L Pigment Red 122, 202 und 206; C.L Pig- 
ment Violet 19; 
C.L Pigment Yellow 1 38; 



- Dioxazinpigmente: 



C.L Pigment Violet 23 und 37; 



35 



- Flavanthronpigmente: 



- Indanthronpigmente: 



C.L Pigment Yellow 24 (C.L Vat Yellow 1); 

C.L Pigment Blue 60 (C.l. Vat Blue 4) und 64 
(C.l. Vat Blue 6); 



40 



- Isoindolinpigmente: 



C.L Pigment Orange 69; C.L Pigment Red 
260; C.L Pigment Yellow 139 und 185; 
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- Isoindolinonpigmente: 

5 - Isoviolanthronpigmente: 

- Metallkomplexpigmente: 

10 - Perinonpigmente: 

- Perylenpigniente: 

5 

- Phthalocyaninpigmente: 
20. - Pyranthronpigmente: 

- Thioindigopigmente: 

25 

- Triarylcarboniumpigmente: 



5 

C.I. Pigment Orange 61; C.I. Pigment Red 257 
und 260; C.I. Pigment Yellow 109, 110, 173 
und 185; 

C.I. Pigment Violet 31 (C.l. Vat Violet 1); 

C.I. Pigment Yellow 117, 150 und 153; C.l. 
Pigment Green 8; 

C.l. Pigment Orange 43 (C.l. Vat Orange 7); 
C.l. Pigment Red 194 (C.l. Vat Red 15); 

C.l. Pigment Black 31 und 32; C.l. Pigment 
Red 123, 149, 178, 179 (C.l. Vat Red 23), 190 
(C.l. Vat Red 29) und 224; C.l. Pigment Violet 
29; 

C.l. Pigment Blue 15, 15:1, 15:2, 15:3, 15:4, 
15:6 und 16; C.l. Pigment Green 7 und 36; 

C.l. Pigment Orange 51; C.l. Pigment Red 216 
{C.l. Vat Orange 4); 

C.l. Pigment Red 88 und 181 (C.l. Vat Red 1); 
C.l. Pigment Violet 38 (C.l. Vat Violet 3); 

C.l. Pigment Blue 1, 61 und 62; C.l. Pigment 
Green 1; C.l. Pigment Red 81, 81:1 und 169; 
C.l. Pigment Violet 1, 2, 3 und 27; C.l. Pigment 
Black 1 (Anilinschwarz); 



- C.l. Pigment Yellow 101 (Aldazingelb); 

- C.l. Pigment Brown 22. 

Beispiele fur besonders bevorzugte Pigmente sind im einzelnen: C.l. Pigment Yellow 
138, C.l. Pigment Red 122, C.l. Pigment Violet 19, C.l. Pigment Blue 15:3 und 15:4, 
C.l. Pigment Black 7, C.l. Pigment Orange 5, 38 und 43 und C.l. Pigment Green 7. ' 

Man kann erfindungsgemafc auch von Mischungen von zwei Oder mehr verschiedenen 
Pigmenten ausgehen, wobei vorzugsweise mindestens ein Pigment organisch ist. 
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Man gent aus von Pigmenten, die in partikuiarer Form vorliegen, d.h. in Form von Par- 
tokeln. Ublicherweise geht man sogenannten Rohpigmenten aus, das sind unbehandei- 
te Pigmente, w«e sie nach der Pigmentsynthese anfallen. Die Partikel konnen regulare 
Oder .rregulare Form aufweisen, beispielsweise konnen die Partikel in spharischer Oder 
annahrend spharischer Form Oder in Nadelform vorliegen. 

In einer AusfOhrungsform der vorliegenden Erfindung liegen die Partikel in spharischer 
oder annahrend spharischer Form vor, d.h. das Verhaltnis langster Durchmesser zu 
kle.nster Durchmesser liegt im Bereich von 1 ,0 bis 2,0, bevorzugt bis 1 ,5. 

Das oder die Pigmente in partikuiarer Form werden in Schritt a) mit mindestens einem 
nicht-ionischen oberflachenaktiven Staff vermischt. 

Beispiele fOr geeignete nicht-ionische oberflachenaktive Stoffe sind z.B. ethoxylierte 
Mono-, D.- und Tri-Alkylphenole (Ethoxylierungsgrad: 3 bis 50, Alkylrest: Ca-C 12 ) sowie 
ethoxylierte Fettalkohole (EO-Qrad: 3 bis 80; Alkylrest: Ca-C*). Beispiele hierfOr sind 
d.e Lutensol -Marken der BASF AG oder die Triton®-Marken der Union Carbide Be- 
senders bevorzugt sind ethoxylierte lineare Fettalkohole der allgemeinen Formel III 

n-CxH^-OCCHaCHaCVH, III 

wobei x ganze Zahlen im Bereich von 10 bis 24, bevorzugt im Bereich von 12 bis 20 
sind. Die Variable y stent vorzugsweise fur ganze Zahlen im Bereich von 5 bis 50 be- 
sonders bevorzugt 8 bis 40. 

Ethoxylierte lineare- Fettalkohole der allgemeinen Formel III liegen ublicherweise als 
Gem.sch verschiedener ethoxylierter Fettalkohole mit unterschiedlichem Ethoxylie- 
rungsgrad vor. Die Variable y steht im Rahmen der vorliegenden Erfindung fur den 
Mittelwert (Zahlenmittel). 

Das Vermischen von Pigment in partikuiarer Form und mindestens einem nicht- 
.omschen oberflachenaktiven Staff erfolgt in zum Vermischen geeigneten Geraten 
vorzugsweise in MOhlen wie beispielsweise KugelmOhlen oder RQhrwerkskugelmu'hlen 
Besonders geeignet ist die Kugelmuhle Drais Superflow DCP SF 1 2. 

Als geeignete Zeitdauer fOr das Vermischen haben sich beispielsweise % Stunde bis 
48 Stunden erwiesen, obwohl auch eine langere Zeitdauer denkbar ist. Bevorzugt ist 
eine Zeitdauer fOr das Vermischen von 5 bis 24 Stunden. 

Druck- und Temperatufbedingungen beim Vermischen sind im Allgemeinen unkritisch, 
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so hat sich beispielsweise Normaldruck als geeignet erwiesen. AIs Temperaturen ha- 
ben sich beispielsweise Temperaturen im Bereich von 10°C bis 100°C als geeignet 
erwiesen. a a 

Das Mengenverhaltnis von Pigment zu nicht-ionischem oberflachenaktiven Stoff kann 
in werten Bereichen gewahlt werden und beispielsweise im Bereich von 10-1 bis 21 
Iiegen. ■' ' 

W^hrehd der DurchfOhrung von Schritt a) kann man Wasser zusetzen. Auch kann man 
ubliche nicht-ionische Mahlhilfsmittel zusetzen. 

Der mittlere Durchmesser der Pigmente liegt nach Schritt a) Qblicherweise im Bereich 
von 20 nm bis 1,5 urn, bevorzugt im Bereich von 50 bis 200 nm, besonders bevorzugt 
100 nm. 

In Schritt b) dispergiert man die nach Schritt a) erhaltliche Mischung von Pigment in 
part.kularer Form und nicht-ionischem oberflachenaktivem Stoff in wassrigem Medium 
Zur D.spergierung kann man beliebige Vorrichtungen verwenden, beispielsweise ge- 
ruhrte Kessel Oder gerOhrte Kolben. 

Unter wassrigen Medien werden im Sinne der vorliegenden Erfindung solche flOssigen 
Med.en verstanden, die Wasser als wichtigeKomponente enthalten, beispielsweise 
mindestens 40 Gew.-%, bevorzugt mindestens 55 Gew.-%. 

In Schritt b) liegt das Gewichtsverhaltnis Mischung aus Pigmentpartikeln und nicht- 
.onrschem oberflachenaktiven Stoff zu wassrigem Medium im Allgemeinen im Bereich 
von 1:1,5 bis 1:15, bevorzugt 1:2,5 bis 1:9. 

Druck und Temperatgrbedingungen ftir Schritt b) sind im Allgemeinen unkritisch, so 
s.nd I be.spielsweise Temperaturen im Bereich von 5 bis 100«>C geeignet, bevorzugt 20 
bis 85 C und DrOcke im Bereich von Normaldruck bis 1 0 bar. 

Durch das Dispergieren nach Schritt b) erhalt man eine Dispersion. 

In Schritt c) polymerisiert man mindestens ein erstes Monomer oder copolymerisiert 
eine erste Mischung von Comonomer in Gegenwart einer Dispersion, erhaltlich nach 
b), wobei wasserunlbsliches Polymer bzw. Copolymer an der Oberflache der Pigment- 
partikel gebildet wird. a 
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Zur DurchfOhrung von Schritt c) gibt man mindestens ein Monomer Oder mindestens 
eine Mischung von Comonomeren zu einer nach b) erhaltlichen Dispersion. Die Zuga- 
be kann beispielsweise in einer Portion, in mehreren Portionen Oder auch kontinuierlich 
erfolgen. Wenn man mindestens verschiedene Monomere miteinander copolymerisie- 
5 ren mochte, kann man zunachst ein Comonomer zugeben und danach das zweite und 
gegebenenfalls weitere Comonomere. In einer anderen AusfOhrungsform gibt man alle 
Comonomere in einer Portion zu. 

Monomer bzw. Comonomere kann man in Substanz Oder in wassriger Dispersion 
10 zugeben. 

AIs Monomere bzw. Comonomere in Schritt c) wahlt man solche Monomere bzw. Co- 
monomere, die in Wasser schlecht ISslich sind. Unter schlecht in Wasser ISslichen Mo- 
nomeren bzw. Comonomeren werden dabei solche Monomeren bzw. Comonomeren 
verstanden, deren L5slichkeit in Wasser bei 50°C 1 x 10" 1 mol/l oder weniger betragt. 

Bevorzugte Beispiele fOr Monomere bzw. Comonomere in Schritt c) sind vinylaromati- 
sche Verbindungen und schlecht in Wasser losliche a,p-ungesattigte Carbonsaurederi- 



20 



25 



30 



vate 



Vorzugsweise wird als vinylaromatische Verbindung mindestens eine Verbindung der 
allgemeinen Formel IV gewahlt, 




IV 



in der R 7 und R 8 unabhangig voneinander jeweils fOr Wasserstoff, Methyl oder Ethyl 
stehen, R 9 Methyl oder Ethyl bedeutet und k eine ganze Zahl von 0 bis 2 bedeutet; 
ganz besonders bevorzugt sind R 7 und R 8 jeweils Wasserstoff, und ganz besonders 
bevorzugt gilt k = 0. 

Vorzugsweise wird als schlecht in Wasser losliches a,p-ungesattigtes Carbonsaurede- 
nvat eine Verbindung der allgemeinen Formel I gewahlt, 
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R 1 

in der die Variablen wie folgt definiert sind: 
R 1 gevyahltaus . 

- unverzweigtem Oder verzweigtem C-C^AIkyl, wie Methyl, Ethyl, n-Propyl iso- 
Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, sec-Butyl, terL-Butyl, n-Pentyl, iso-Pentyl, sec-Pentyl, . 
neo-Pentyl, 1 ,2-Dimethylpropyl, iso-Amyl, n-Hexyl; Iso-Hexyl, sec.-Hexyl, n-Hep- 
tyl, n-Octyl, 2-Ethylhexyl, n-Nonyl, n-Decyl; besonders bevorzugt d-CMIkyl wie 
Methyl, Ethyl, n-Propyl, iso-Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, sec-Butyl und tert-Butyl- 
oderWasserstoff, 

ganz besonders bevorzugt sind Wasserstoff und Methyl; 
R 2 gew§hltaus 

unverzweigtem oder verzweigtem C n -C 10 -Alkyl, wie Methyl, Ethyl, n-Propyl, iso- 
Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, sec-Butyl, tert-Butyl, n-Pentyl, iso-Pentyl, sec-Pentyl, 
neo-Pentyl, 1 ,2-Dimethylpropyl, iso-Amyl, n-Hexyl, iso-Hexyl, sec-Hexyl, n-Hep- 
tyl, n-Octyl, 2-Ethylhexyl, n-Nonyl, n-Decyl; besonders bevorzugt d-C^-Alky! wie 
Methyl, Ethyl, n-Propyl, iso-Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, sec-Butyl und tert.-Butyl; 
oder ganz besonders bevorzugt Wasserstoff. 

R 3 gewahlt aus unverzweigtem oder verzweigtem C 4 -C 10 -Alkyl, wie n-Butyl, iso-Bu- 
tyl, sec-Butyl, tert.-Butyl, n-Pentyl, iso-Pentyl, sec-Pentyl, neo-Pentyl, 1,2-Di- 
methylpropyl, iso-Amyl, n-Hexyl, iso-Hexyl, sec-Hexyl, n-Heptyl, n-Octyl, 2-Ethyl- 
hexyl, n-Nonyl, n-Decyl; ganz besonders n-Butyl und 2-Ethylhexyl. 

In einer AusfQhrungsform der vorliegenden Erflndung liegt das Verhaltnis von Pigment 
zu Menge an Monomer bzw. Comonomeren in Schritt c) im Bereich von 3:1 bis 12 be- 
vorzugt im Bereich 2:1 bis 1:1,5. 

Man kann im Schritt c) Gemische der vorgenannten Monomere einsetzen. Beispiels- 
weise sind Mischungen aus Styrol und Acrylsaure-n-butylester sehr gut geeignet, wo- 
bei das Mischungsverhaltnis beliebig ist. 

Vorzugsweise polymerisiert man unter den Bedingungen einer Emulsidnspolymerisa- 
tion. Dabei kommen ganz besonders bevorzugt sogenannte ^starved conditions" in 
Frage, d.h. man setzt nur wenig oder vorzugsweise kein Netzmittel zu. So erhalt man 
keine messbaren Anteile an stabilisierten Tropfchen von erstem Monomer bzw. erstem 
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Gemisch an Comonomeren, und der Anteil an Netzmittel dient zum Netzen der Pig- 
mentoberfiache und zum Transport von erstem Monomer bzw. erstem Gemisch an 
Comonomeren durch die kontinuieriiche wassrige Phase. AJs Netzmittel sind beispiels- 
weise organische Schwefelverbindungen geeignet, beispielsweise Alkylsulfate, Alkyl- 
sulfonate, Alkylaryisulfonate, Alkylethersulfate, Aikyiarylethersulfate, Sulfosuccinate wie 
Sulfobernsteinsaurehalbester und Sulfobernsteinsaurediesten weiterhin sind organi- 
sche Phosphorverbindungen wie beispielsweise Alkyletherphosphate geeignet. 

Gblicherweise polymerisiert man unter Verwendung mindestens eines Initiators. Min- 
destens ein Initiator kann ein Peroxid sein. Beispiele fOr geeignete Peroxide sind Alka- 
limetallperbxodisulfate, z.B. Natriumperoxodisulfat, Ammoniumperoxodisulfat, Wasser- 
stoffperoxid, organische Peroxide wie Diacetylperoxid, Di-tert-butylperoxid, Diamylpe- 
roxid, Dioctanoylperoxid, Didecanoylperoxid, Dilauroylperoxid^ Dibenzoylperoxid, Bis- 
(o-toloyl)peroxid, Succinylperoxid, tert.-Butylperacetat, tert-Butylpermaleinat, tert.-Bu- 
tylperisobutyrat, tert-Butylperpivalat, tert.-Butylperoctoat, terL-Butylpemeodecanoat, 
terL-Butylperbenzoat, tert.-Butylperoxid, tert.-ButyIhydroperoxid, Cumolhydroperoxid, 
tert-Butylperoxi-2-ethylhexanoat und Diisopropylperoxidicarbamat. Geeignet sind au'ch 
Azoverbindungen wie beispielsweise Azobisisobutyronitril, Azobis(2-amidopropan)dihy- 
drochlorid und 2,2'-Azobis(2-methylbutyronitril). 

Redoxinitiatoren sind ebenfalls geeignet, beispielsweise aus Peroxiden und oxidierba- 
rer Schwefelverbindung. Ganz besonders bevorzugt sind Systeme aus Acetonbisulfit 
und organischem Peroxid wie tert.-C 4 H 9 -OOH, Na 2 S 2 O s (Natriumdisulfit) und organi- 
schem Peroxid wie tert-ajHs-OOH oder von einer Kombination Alkalisalz von " 
HO-CH 2 S0 2 H und organischem Peroxid Wie tert.-C 4 H 9 -OOH. Auch sind Systeme wie 
beispielsweise Ascorbinsaure/H 2 0 2 besonders bevorzugt. 

Als Polymerisationstemperatur kann man Temperaturen im Bereich von 20 bis 100°C, 
bevorzugt 50 bis 85°C wahlen. Die gewahlte Temperatur ist abhangig von der Zerfalls- 
charakteristik des verwendeten Initiators. 

Dir Druckbedingungen sind im Allgemeinen unkritisch, geeignet sind beispielsweise 
DrQcke im Bereich von Normaldruck bis 10 bar. 

Als Zeitdauer fQr Schritt c) haben sich beispielsweise 1 bis 30 Minuten als geeignet 
erwiesen, bevorzugt 2 bis 1 0 Minuten und besonders bevorzugt 3 bis 5 Minuten. 

NatOrlich kann man der Reaktionsmischung weitere Zusatzstoffe beifugen, die in der 
Emulsionspolymerisation Qblich sind, beispielsweise Glykole, Polyethylenglykole, 
Schutzkolloide, Puffer/pH-Wert-Reguiatoren, Molekulargewichtsregler und Ketten- 
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ubertragungsinhibitoren. 

Man erhalt nach Schritt c) mit Polymer bzw. Copolymer umhOlltes Pigment in partikula- 
rer Form, das in Form isolierter Partikel anfallt. Man beobachtet keine messbaren Oder 
nur auBerst geringe Anteile an Agglomeraten, beispielsweise weniger als 2 Gew.-%, 
bevorzugt weniger als 0,2 Gew.-%. 

Das in Schritt c) an der Oberflache des Pigments in partikularer Form gebildete Poly- 
mer bzw. Copolymer ist wasserunlSslich. 

Man kann in einem weiteren Schritt die nach c) erhaltlichen dispergierten mit Polymer 
bzw. Copolymer umhQIIten Pigmentpartikel durch Reinigungsoperationen, beispiels- 
weise Filtrieren, Dekantieren, Waschen isolieren und zur Ausub'ung von Schritt d) des 
erfindungsgemaiien Verfahrens redispergieren. Vorzugsweise verarbeitet man jedoch 
die nach c) erhaltlichen dispergierten mit Polymer bzw. Copolymer umhQIIten Pigment- 
partikel in situ weiter. 

In Schritt d) des erfindungsgema&en Verfahrens fOgt man mindestens ein zweites Mo- 
nomer odereine zweite Mischung von Comonomeren zu der Dispersion aus Schritt c) 
Oder den aufgearbeiteten und redispergierten umhQIIten Pigmenten und polymerisiert 
bzw. copolymerisiert. 



Dabei spricht man im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung auch dann von 
einer zweiten Mischung von Comonomeren in Schritt d), wenn man in Schritt c) ein 
25 Monomer eingesetzt hat und in Schritt d) ein Gemisch aus zwei Comonomeren zusetzt. 
Gleichfalls spricht man im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung auch dann 
von einem zweiten Monomer in Schritt d), wenn man in Schritt c) eine Mischung von 
Comonomeren eingesetzt hat und in Schritt d) ein Monomer zusetzt. 

30 WQnscht man ein zweites Gemisch von Comonomeren zuzufOgen, so fQgt man min- 
destens ein Comonomer zu, das von dem Monomer oder den Comonomeren aus 
Schritt c) verschieden ist. 

In einer Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung verwendet man im Schritt c) eine 
35 vinylaromatische Verbindung als Monomer und im Schritt d) mindestens ein Monomer 

oder Comonomer, welches Polymer bzw. Copolymer aus Schritt c) anquellen kann. 
: Under Anquellen wird verstanden, dass unter Normalbedingungen mindestens 

5 Gew.-% Monomer bzw. Comonomer in das Polymer bzw. Copolymer aus Schritt c) 

physikalisch eingelagert werden kfinnen. 

40 
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Ganz besonders bevorzugt fQgt man mindestens ein Monomer bzw. Comonomer der 
allgemeinen Formel II zu, 



wobei die Variableri wie folgt definiert sind: 

R 4 gewahltaus - 

unverzweigtem oder verzweigtem GrC 10 -Alkyl f wie Methyl, Ethyl, n-Propyl, iso- 
Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, sec-Butyl, tert.-Butyl, n-Pentyl, iso-Pentyl, sec-Pentyl, 
neo-Pentyl, 1 ,2-Dimethylpropyl, iso-Amyl, n-Hexyl, iso-Hexyl, sec.-Hexyl, n-Hep- 
tyl, n-Octyl, 2-Ethylhexyl, n-Nonyl, n-Decyl; besonders bevorzugt C^C^AIky! wie 
. Methyl, Ethyl, n-Propyl, iso-Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, sec -Butyl und tert-Butyl; 
oder Wasserstoff; 

ganz besonders bevorzugt sind Wasserstoff und Methyl; 

R 5 gewahltaus 

unverzweigtem oder verzweigtem d-Cno-Alkyl, wie Methyl, Ethyl, n-Propyl, iso- 
Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, sec-Butyl, tert-Butyl, n-Pentyl, iso-Pentyl, sec-Pentyl, 
neo-Pentyl, 1 ,2-Dimethylpropyl, iso-Amyl, n-Hexyl, iso-Hexyl, sec.-Hexyl, n-Hep- 
tyl, n-Octyl, 2-EthylheXyl, n-Nonyl, n-Decyl; besonders bevorzugt d-C^AIky! wie 
Methyl, Ethyl, n-Propyl, iso-Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, sec-Butyl und tert.-Butyl; 
oder ganz besonders bevorzugt Wasserstoff. 

R 6 wird gew§hlt-aus unverzweigtem oder verzweigtem C^Cio-Alkyl, wie Methyl, E- 
thyl, n-Propyl, iso-Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, sec-Butyl, tert-Butyl, n-Pentyl, iso- 
Pentyl, sec-Pentyl, neo-Pentyl, 1,2-Dimethyipropyl, iso-Amyl, n-Hexyl, iso-Hexyl, 
sec-Hexyl, n-Heptyl, n-Octyl, 2-Ethylhexyl, n-Nonyl, n-Decyl; besonders bevor- 
zugt CrC^AIkyl wie Methyl, Ethyl, n-Propyl, iso-Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, sec- 
Butyl und tert-Butyl. 

WQnscht man in Schritt d) eine Mischung von Comonomeren zuzufdgen, so ist es aus- 
reichend, wenn mindestens ein Comonomer von dem Monomer bzfa. Comonomer aus 
Schritt c) verschieden ist. So ist es beispielsweise moglich, in Schritt c) Styrol einzuset- 
zen und in Schrittd) eine Mischung aus Methylacrylat und Styrol. 




O, 



II 
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In einer AusfOhrungsform der voriiegenden Erfindung Hegt das Gewichtsverhaltnis von 
zweitem Monomer bzw. zweiten Mischung an Comonomeren aus Schritt d) zu Pigment 
aus Schritt a) im Berejch von 0,7 : 1 bis 10:1, bevorzugt 1,5 : 1 bis 5 : 1, besonders 
bevorzugt2: 1 bis 4: 1. 

Insgesamt wahlt man die Menge an Monomeren bzw. Comonomeren aus Schritt c) 
und d) des erfindungsgemalien Verfahrens so, dass das Verhaltnis Polymer bzw. Co- 
polymer zu Pigment im Bereich von 1:1 bis 5:1, bevorzugt im Bereich von 2:1 bis 41 
Hegt. 

In Schritt d) polymerisiert bzw. copolymerisiert man vorzugsweise unter den Bedingun- 
gen einer Emulsionspolymerisation. Man verwendet ublichenweise mindestens einen 
Initiator, wobei der oder die Initiatoren gewahlt werden konnen aus den vorstehend 
genannten. 

Man kann mindestens einen Emulgator eirisetzen, der anionisch, kationisch oder nicht- 
ionisch sein kann. 

GebrSuchliche nichtionische Emulgatoren sind z.B. ethoxylierte Mono-, Di- und Tri- 
Alkylphenole (Ethoxylierungsgrad: 3 bis 50, Alkylrest: C 4 -C 12 ) sowie ethoxylierte Fett- 
alkohole (Ethoxylierungsgrad: 3 bis 80; Alkylrest C 8 -C3 6 ). Beispiele sind die Lutensol®- 
Marken der BASF Aktiengesellschaft und die Triton®-Marken der Union Carbide. . 

Obliche anionische Emulgatoren sind z.B. Alkalimetall- und Ammoniumsalze von Alkyl- 
25 sulfaten (Alkylrest: C 8 bis C 12 ), von Schwefelsaurehalbestern ethoxylierter Alkanole (E- 
thoxylierungsgrad: 4 bis 30, Alkylrest: C 12 -C 18 ) und ethoxylierter Alkylphenole (Ethoxy- 
lierungsgrad: 3 bis 50, Alkylrest: C 4 -C 12 ), von Alkylsulfonsauren (Alkylrest: C 12 -C 18 ) und 
von Alkylarylsulfonsauren (Alkylrest: C 9 -C 18 ) und von Sulfosuccinaten wie beispiels- 
weise Sulfobersteinsauremono- und diestem. 
30 

Geeignete kationische Emulgatoren sind in der Regel einen C 8 -C 18 -Alkyl-, -Aralkyl- 
oder heterocyclischen Rest aufweisende primare, sekundare, tertiare oder quartare 
Ammoniumsalze, Alkanolammoniumsalze, Pyridiniumsalze, Imidazoliniumsalze, Oxa- 
zoliniumsalze, Morpholiniumsalze, Thiazoliniumsalze sowie Salze von Aminoxiden, 

35 Chinoliniumsalze, Isochinoliniumsalze, Tropyliumsalze, Sulfoniumsalze und Phos- ' 
phoniumsalze. Beispielhaft genannt seien Dodecylammoniumacetat oder das ent- 

: t sprechende Hydrochlorid,-"die Chloride Oder Acetate der verschiedenen 2-(A/,/V,A/-Tri- 
methylammonium)ethylparaffinsaureester, /V-Cetylpyridiniumchlorid, yV-Laurylpyridi- 
niumsulfat sowie A/-Cetyl-A/,A/,A/-trimethyiammoniumbromid , /V-Dodecyl-A/,A/,A/-tri- 

40 methylammoniumbromid, /v,A/-Distearyl-A/,A/-dimethylammoniumchlorid sowie das 



20 
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Gemini-Tensid /V,A^LauiyIdimethyl)ethylendiamindibromid. Zahlreiche weitere Bei- 
spiele finden sich in H. Stache, Tensid-Taschenbuch, Carl-Hanser-Verlag, MOnchen, 
Wien, 1981 und in McCutcheon's, Emulsifiers & Detergents, MC Publishing Company, 
Glen Rock, 1989. 

5 • 

In einer AusfOhrungsform der vorliegenden Erfindung wind die Menge des Emulators 
so gewahlt, dass das Massenverhaltnis zwischen zweitem Monomer bzw. zweiter Mi- 
schung von Comonomeren einerseits und Emulgator andererseits groBerals 1 ist, be- 
vorzugt grSfter als 10 und besonders bevorzugt grfilier als 20 

10 

Die Reihenfoige der Zugabe der Reaktionspartner aus Schritt d) ist an sich unkritisch. 

In einer AusfOhrungsform der vorliegenden Erfindung gibt man den Initiator zu, wenn 
man durch beispielsweise Ruhren eine milchig aussehende Emulsion erzeugt hat. 

Als Polymerisationstemperatur kann man Temperaturen im Bereich von 20 bis 100°C, 
bevorzugt 50 bis 85°C wahlen. Die gewahlte Temperatur ist abhangig von der Zerfalls- 
charakteristik des venvendeten Initiators. 

20 Dir Druckbedingungen sind im Allgemeinen unkritisch, geeignet sind beispielsweise 
Drucke im Bereich von Normaldruck bis 10 bar. 

Als Zeitdauer fQr die Polymerisation bzw. Copolymerisation in Schritt d) kann man eine 
Zeitdauer im Bereich von 30 Minuten bis 12 Stunden wahlen, bevorzugt sind 2 bis 3 
25 Stunden. 

In einer AusfOhrungsform der vorliegenden Erfindung kann man in Schritt d) als Como- 
nomer bis zu 10 Gew.-%, bevorzugt 2 bis 5 Gew.-%, bezogen auf Monomere bzw. 
Comonomere aus Schritt d), mindestens einer Verbindung der allgemeinen Forme! V a 
30 bisVb 




zusetzen, in denen die Variablen wie folgt definiert sind: 



BASF Aktiengesellschaft 



20030103 PF 54644 DE 



15 

R 10 gewahltaus 

unverzweigtem oder verzweigtem C r C 10 -Alkyl, wie Methyl, Ethyl, n-Propyl, iso- 
Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, sec-Butyl, tert-Butyl, n-Pentyl, iso-Pentyl, sec-Pentyl, 
neo-Pentyl, 1,2-Dimethylpropyl, iso-Amyl, n-Hexyl, iso-Hexyl, sec.-Hexyl, n-Hep- 
tyl, n-Octyl, 2-Ethylhexyl, n-Nonyl, n-Decyl; besonders bevorzugt d-C^AIkyl wie 
Methyl, Ethyl, n-Propyl, iso-Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, sec-Butyl und tert.-Butyl; 
Oder Wasserstoff; . 

ganz besonders .bevorzugt sind Wasserstoff und Methyl; 
R 11 gewahltaus 

unverzweigtem Oder verzweigtem CVdo-Alkyl, wie Methyl, Ethyl, n-Propyl, iso- 
Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, sec-Butyl, tert.-Butyl, n-Pentyi, iso-Pentyl, sec-Pentyl, 
neo-Pentyl, 1,2-Dimethylpropyl, iso-Amyl, n-Hexyl, iso-Hexyl, sec.-Hexyl, n-Hep- 
tyl, n-Octyl, 2-Ethylhexyl, n-Nonyl, n-Decyl; besonders bevorzugt C,-C 4 -Alkyl wie 
Methyl, Ethyl, n-Propyl, iso-Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, sec-Butyl und tert.-Butyl; 
oder ganz besonders bevorzugt Wasserstoff. 

R 12 wird gewahlt aus unverzweigtem oder verzweigtem C^C^-Alkyl, wie Methyl, E- 
thyl, n-Propyl, iso-Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, sec-Butyl, tert.-Butyl, n-Pentyl, Iso- 
Pentyl, sec-Pentyl, neo-Pentyl, 1,2-Dimethylpropyl, iso-Amyl, n-Hexyl, iso-Hexyl, 
sec-Hexyl, n-Heptyl, n-Octyl, 2-Ethyihexyl, n-Nonyl, n-Decyl; besonders bevor- 
zugt d-C^AIkyl wie Methyl, Ethyl, n-Propyl, iso-Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, sec- 
Butyl und tert.-Butyl, 

oder ganz besonders bevorzugt Wasserstoff. 

X gewahltaus 
Wasserstoff, 

Glycidyl 




Gruppen mittertiaren Aminogruppen, beispielsweise NH(CH 2 ) b -N(CH 3 ) 2l wobei b 
eine ganze Zahl im Bereich von 2 bis 6 ist, 
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enolisierbaren Gruppen mit 1 bis 20 C-Atomen, beispielsweise Acetoacetyl 
OR 13 




wobei 

R 13 wird gewahlt aus unverzweigtem oder verzweigtem d-C 10 -Alkyl, wie Methyl, E- 
thyl, n-Propyl, iso-Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, sec-Butyl, tert.-Butyl, n-Pentyl, iso- 
Pentyl, sec.-Pentyl, neo-Pentyl, 1 ,2-Dimethylpropyl, iso-Amyl, n-Hexyl, iso-Hexyl, 
sec-Hexyl, n-Heptyl, n-Octyl, 2-Ethylhexyl, n-Nonyl, n-Decyl; besonders bevor- 
zugt C,-C 4 -Alkyl wie Methyl, Ethyl, n-Propyl, iso-Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, sec- 
Butyl und tert-Butyl. 

Ganz besonders bevorzugt ist in Formel V a bzw. V b R 10 gewahlt aus Wasserstoff und 
Methyl und R 11 und R 12 sind jeweils Wasserstoff. 

In einerweiteren AusfUhrungsform der vorliegenden Erfindung konnen in Schrittd) als 
Comonomere verwendet werden: jeweils 1 bis 5 Gew.-% (Meth)acrylnitril, (Meth)acryl- 
amid, Ureido(meth)acrylat, 2-Hydroxyethyl(meth)acrylat, 3-Hydroxypropyl(meth)acrylat, 
Acrylamidpropansulfonsaure, verzweigt oder unverzweigt, Natriumsalz der Vinylsulfon- 
saure. 

In einer Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung wahlt man die zweite Mischung 
an Comonomeren so, dass sie im Bereich von 0,1 bis 3 Gew.-%, bezogen auf die 
Menge an Pigment-in partikularer Form, einer oder mehrerer ungesattigten Carbonsau- 
ren der Formel VI 




enthalt, wobei in Fonnel VI die Variablen wie oben stehend definiert sind. 
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Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind Pigmente in partikularer 
Form, behandelt nach dem erfindungsgemafien Verfahren. Sie fallen Gblicherweise in 
Form wassriger Dispersionen an, die ebenfalls Gegenstand der vorliegenden Erfindung 
sind, und konnen durch dem Fachmann bekannte Malinahmen le.cht abgetrennt wer- 
den. 

ErfindungsgemafJe wassrige Dispersionen von erfindungsgemaR behandelten Pigmen- 
ten .n partikularer Form kdnnen einen Feststoffgehalt von 10 bis 50 Gew.-%, bevorzugt 
30 bis 40 Gew.-% haben. 

ErfindungsgemaR behandelte Pigmente sind umhOllt mit mindestens einer Schicht an 
Polymeren bzw. Copolymeren, die sich von Monomeren bzw. Comonomeren aus 
Schritt c) und Monomeren bzw. Comonomeren aus Schritt d) ableiten. Die Mehrheit der 
erfindungsgemaR behandelten Pigmente sind umhOllt mitzwei Schichten aus Polyme- 
ren bzw. Copolymeren, wobei die Schichten interpenetrierend sein konnen und nicht 
streng voneinander geschieden sein mCissen. Die so charakterisierten Partikel werden 
im Folgenden auch als Pigment-haltige Polymerpartikel bezeichnet. 

Die erfindungsgemaRen behandelten Pigmente in partikularer Form konnen im Ge- 
misch mit Polymer Oder Copolymer vorliegen, welches sich von Monomeren bzw. Mi- 
schungen von Comonomeren aus Schritt d) ableitet. 

In einer bevorzugten AusfQhrungsform der vorliegenden Erfindung liegen erfindungs- 
gemaR behandelte Pigmente im Gemisch mit Polymer oder Copolymer vorliegen, wel- 
ches sich von Monomeren bzw. Mischungen von Comonomeren aus Schritt d) ableitet. 
Das von Monomeren bzw. Mischungen von Comonomeren aus Schritt d) abgeleitete 
Polymer bzw. Copolymer falit vorzugsweise in Form spharischer Partikel an Die so 
charakterisierten Partikel werden im Folgenden auch Pigment-freie Polymerpartikel 
genannt. 

In einer bevorzugten AusfQhrungsform liegt das Gewichtsverhaltnis Pigment-haltige 
Polymerpartikel zu Pigment-freie Polymerpartikel Im Bereich von 1 0 : 0, 1 bis 1 0 • 3 
bevorzugt von 1 0 : 0,5 bis 1 0 : 2. 

In einer bevorzugten AusfQhrungsform sind die mittleren Radien r(Pigment-freier Poly- 
merpartikel) kleiner als die mittleren Radien r(Pigment-haltiger Polymer-Partikel) Je- 
wells bezogen auf das Zahlenmittel. Das Radienverhaltnis 
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r(Pigment-haltige Polymerpartikel) 



r(Pigment-freie Polymerpartikel) 



kann beispielsweise im Bereich von 1 ,2 bis 1 0 liegen, bevorzugt im Bereich von 
2 bis 5. 

Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist die Verwendurig erfindungs- 
gemali behandelter Pigmente in partikularer Form als Oder zur Herstellung von Farb- 
mittelzubereitungen. Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Ver- 
fahren zur Herstellung von Farbmittelzubereituhgen unter Verwendung erfindungsge- 
mali behandelter Pigmente in partikularer Form. Ein weiterer Gegenstand der vorlie- 
genden Erfindung sind Farbmittelzubereitungen, hergestellt unter Verwendung erfin- 
dungsgemali behandelter Pigmente in partikularer Form. Zur Herstellung von erfin- 
dungsgemallen Farbmittelzubereitungen lassen sich die erfindungsgemallen wassri- 
gen Dispersionen als solche verwenden und auch-die aus den erfindungsgemallen 
Dispersionen abgetrennten erfindungsgemali behandelten Pigmente. 

Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist die Verwendung erfindungs- 
gemali behandelter Pigmente in partikularer Form als oder zur Herstellung von Tinten 
fOr das Ink-Jet-Verfahren. Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein 
Verfahren zur Herstellung von Tinten fOr das Ink-Jet-Verfahren unter Verwendung der 
erfindungsgemali behandelten Pigmente In partikularer Form. Ein weiterer Gegenstand 
der vorliegenden Erfindung sind Tinten fOr das Ink-Jet-Verfahren, hergestellt unter 
Verwendung erfindungsgemali behandelter Pigmente in partikularer Form. Zur Herstel- 
lung von erfindungsgemallen Tinten fur das Ink-Jet-Verfahren lassen sich die erfin- 
dungsgemallen wassrigen Dispersionen als solche verwenden und auch die aus den 
erfindungsgemallen Dispersionen abgetrennten erfindungsgemali behandelten Pig- 
mente. 

Besonders leicht lassen sich erfindungsgemalle Farbmittelzubereitungen und insbe- 
sondere erfindungsgemalle Tinten fOr das Ink-Jet-Verfahren dadurch herstellen, dass 
man erfindungsgemali hergestellte Dispersionen mit beispielsweise Wasser verdOnnt 
und gegebenenfalls mit Zuschlagstoffen vermischt. 

In einer bevorzugten AusfUhrungsform der vorliegenden Erfindung enthalt eine erfin- 
dungsgemalle Tinte fQr das Ink-Jet-Verfahren im Bereich von 1 bis 50 g/100 ml, bevor- 
zugt 1,5 bis 15 g/100 ml erfindungsgemali behandeltes Pigment in partikularer Form. 
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AIs Zuschlagstoffe kSnnen erfindungsgemSBe Farbmittelzubereitungen und insbeson- 
dere erfindungsgemalie Tinten fur das Ink-Jet-Verfahren organische Losungsmittel 
enthalten. Niedermolekulares Polytetrahydrofuran ist ein bevorzugter Zuschlagstoff, es 
kann allein oder vorzugsweise im Gemisch mit einem oder mehreren schwer ver- 
5 dampfbaren, in Wasser loslichen oder mit Wasser mischbaren organischen Losungs- 
mitteln eingesetzt werden. 

Das bevorzugt verwendete niedermolekulare Polytetrahydrofuran hat ublicherweise ein 
mittleres Moiekulargewicht M w von 150 bis 500 g/mol, bevorzugt von 200 bis 300 g/mol 
10 und besonders bevorzugt von etwa 250 g/mol (entsprechend einer Molekulargewichts- 
verteilung). 

Polytetrahydrofuran kann auf bekannte Weise uber kationische Polymerisation von 
. Tetrahydrofuran hergestellt werden. Dabei entstehen lineare Polytetramethylenglykole. 

M 

Wenn Polytetrahydrofuran im Gemisch mit weiteren organischen Losungsmitteln als 
Zuschlagstoff verwendet wird, werden hierfur im Allgemeinen schwer verdampfbare 
(d.h. in der Regel bei Normaldruck einen Siedepunkt > 100°C aufweisende) und damit 
eine wasserriickhaltende Wirkung besitzende organische Losungsmittel eingesetzt, die 
20 in Wasser loslich oder mit Wasser mischbar sind. 

Als Losungsmittel eignen sich mehrwertige Alkohole, bevorzugt unverzweigte und ver- 
zweigte mehrwertige Alkohole mit 2 bis 8, insbesondere 3 bis 6, Kohlenstoffatomen, 
wie Ethylenglykol, 1,2- und 1 ,3-PropylengIykol, Glycerin, Erythrit, Pentaerythrit, Pentite 
25 wie Arabit, Adonit und Xyiit und Hexite wie'Sorbit, Mannit und Dulcit. 

Weitere geeignete Losungsmittel sind Polyethylen- und Polypropylenglykole, worunter 
k auch die niederen Polymere (Di-, Tri- und Tetramere) verstanden werden sollen, und 
W deren Mono- (vor al|em Ci-Cs-, insbesondere Ct-C 4 -)alkylether. Bevorzugt sind Poly- 
30 ethylen- und Polypropylenglykole mit mittleren Molekulargewichten von 100 bis 

1500 g/mol, insbesondere von 200 bis 800 g/mol, vor allem von 300 bis 500 g/mol. Als 
Beispiele seien Di-, Tri- und Tetraethylenglykol, Diethylenglykolmonomethyl-, -ethyl-, 
-propyl- upd -butylether, Triethylenglykolmonomethyl-, -ethyl-, -propyl- und -butylether, 
Di-, Tri- und Tetra-1,2- und -1,3-propylenglykol und Di-, Tri- und Tetra-1,2- und 
35 -1 ,3-propylenglykolmonomethyl-, -ethyl-, -propyl- und -butylether genannt . 

Weiterhin als Losungsmittel geeignet sind Pyrrolidon und N-Alkylpyrrolidone, deren 
: Alkylkette vorzugsweise 1 bis 4, vor allem 1 bis 2, Kohlenstoffatome enthalt. Beispiele 

fur geeignete Alkylpyrroiidone sind N-Methylpyrrolidon, N-Ethylpyrrolidon und N-(2-Hy- 
40 droxyethyl)pyrrolidon. 
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Beispiele fOr besonders bevorzugte Lbsungsmittel sind 1,2- und 1,3-Propylenglykol, 
Glycerin, Sorbit, Diethylenglykol, Polyethyienglykol (M w 300 bis 500 g/mol), Diethy- 
lenglykolmonobutylether, Triethylenglykolmonobutylether, Pyrrolidon, N-Methyl- 
pyrroiidon und N-(2-Hydroxyethyl)pyrrolidon. 

Polytetrahydrofuran kann auch mit einem oder mehreren (z.B. zwei, drei oder vier) der 
oben aufgefuhrten Losungsmitteln gemischt werden. 

In einer Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung kbnnen die erfindungsgemaften 
Farbmittelzubereitungen und insbesondere die erfindungsgemaften Tinten fur das Ink- 
Jet-Verfahren 0,1 bis 80 Gew.-%, bevorzugt 5 bis 60 Gew.-%, besonders bevorzugt 10 
bis 50 Gew.-%, und ganz besonders bevorzugt 10 bis 30 Gew.-%, nicht-wassrige L6- 
sungsmittel enthalten. 

Die nicht-wassrigen Lbsungsmittel als Zuschlagstoffe, insbesondere auch die genann- 
ten besonders beyorzugten Lbsungsmittelkombinationen, konnen vorteilhaft durch 
Harnstoff (in der Regel 0,5 bis 3 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht der Farbmittelzu- 
bereitung) erganzt werden, der die wasserrOckhaltende Wirkung des Losungsmittel- 
gemisches noch verstarkt. . . 

Die erfindungsgemaften Farbmittelzubereitungen und insbesondere die erfindungsge- 
maften Tinten fur das Ink-Jet.Verfahren kbnnen weitere Hiifsmittel, wie sie insbesonde- 
re fur wassrige Ink-Jet-Tinten und in der Druck- und Lackindustrie Oblich sind, enthal- 
ten. Genanntseien z.B. Konservierungsmittel wie beispielsweise 1 ,2-Benzisothiazolin- 
3-on (kommerziell erhaltlich a!s Proxel-Marken der Fa. Avecia Urn.) und dessen Alka- 
limetallsalze, Glutardialdehyd und/oderTetramethylolacetylendihamstoff, Protectole®, 
Antioxidantien, Entgaser/Entschaumer wie. beispielsweise Acetylendiole und ethoxylier- 
te Acetylendiole, die Oblicherweise 20 bis 40 moi Ethylenoxid pro mol Acetylendiol ent- 
halten und gleichzeitig auch dispergierend wirken konnen, Mittel zur Regulierung der 
Viskositat, Verlaufshiifsmittel, Netzmittel (z.B. benetzend wirkende Tenside auf der 
Basis von ethoxylierten oder propoxylierten Fett-oder Oxoalkoholen, Propyleno- 
xid/Ethylenoxid-Blockcopolymeren, Ethoxylaten von Olsaure oder Alkylphenolen, Al- 
kylphenolethersulfaten, Alkylpolyglycosiden, Alkylphosphonaten, Alkylphenylphospho- 
naten, Alkylphosphaten, Alkylphenylphosphaten oder bevorzugt Polyethersiloxan- 
Copolymeren, insbesondere alkoxylierten 2-(3-Hydroxypropyl)heptamethyltrisiloxanen, 
die in der Regel einen Block aus 7 bis 20, vorzugsweise 7 bis 12, Ethylenoxideinheiten 
und einen Block aus 2 bis 20, vorzugsweise 2 bis 10 Propylenoxideinheiten aufweisen 
und in Mengen von 0,05 bis 1 Gew.-% in den Farbmittelzubereitungen enthalten sein 
kbnnen), Antiabsetzmittel, Glanzverbesserer, Gleitmittel, Haftverbesserer, Hautverhin- 
derungsmittel, Mattierungsmittel, Emulgatoren, Stabilisatoren, Hydrophobiermittel, 
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Lichtschutzadditive, Griffverbesserer, Antistatikmittel, Basen wie beispielsweise 
Triethanolamin oder Sauren, speziell Carbons§uren wie beispielsweise MilchsSure 
Oder Zitronensaure zur Reguiierung des pH-Wertes. Wenn diese Mittel Bestandteil 
erfindungsgemalier Farbmittelzubereitungen und insbesondere erfindungsgemalier 
5 Tinten fOr das Ink-Jet-Verfahren sind, betragt ihre Gesamtmenge in der Rege! 

2 Gew.-%, insbesondere 1 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht der erfindungsgem&fien 
Farbmittelzubereitungen und insbesondere der erfindungsgem§(ien Tinten fQr das Ink- 
Jet-Verfahren. 

1 0 In einer Ausfuhrungsform der vprliegenden Erfindung haben die erfindungsgemafien 
Farbmittelzubereitungen und insbesondere die erfindungsgemafien Tinten fur das Ink- 
Jet-Verfahren eine dynamische Viskositat von 2 bis 80 mPas, bevorzugt 3 bis 
20 mPa-s, gemessen bei 20°C. 

mr-B 15 Die 0berflach ©nspannung erfindungsgemafier Farbmittelzubereitungen und insbeson- 
dere erfindungsgemafier Tinten fur das Ink-Jet-Verfahren betragt in der Regel 24 bis 
70 mN/m, insbesondere 25 bis 60 mN/m, gemessen bei 20°C. 

Der pH-Wert erfindungsgemafier Farbmittelzubereitungen und insbesondere erfin- 
20 dungsgemafier Tinten fur das Ink-Jet-Verfahren liegt im allgemeinen bei 5 bis 10, vor- 
zugsweise bei 6 bis 9. 

Ein weiterer Aspekt der vorliegenden Erfindung ist ein Verfahren zum Bedrucken von 
flachigen oder dreidimensionalen Substraten nach dem Ink-Jet-Verfahren unter Ver- 
25 wendung der erfindungsgemafien Farbmittelzubereitungen. Dazu druckt man die erfin- 
dungsgemafien Farbmittelzubereitungen oder die erfindungsgemalien Ink-Jet-Tinten 
auf das Substrat auf und fixiert den erhaltenen Druck anschlieliend optional. 

Beim Ink-Jet-Verfahren werden die ublicherweise wassrigen Tinten in kleinen Tropf- 
30 chen direkt auf das Substrat g'espruht. Man unterscheidet dabei ein kontinuierliches 
Verfahren, bei dem die Tinte gleichmaRig durch eine Duse gepresst und durch ein e- 
lektrisches Feid, abhangig vom zu druckenden Muster, auf das Substrat gelenkt wird, 
und ein unterbrochenes Tintenstrahl- oder "Drop-on-Demand 1 -Verfahren, bei dem der 
Tintenausstofi nur dort erfolgt, wo ein farbiger Punkt gesetzt werden soli. Bei dem 
35 • letztgenannten Verfahren wird'entweder Qber einen piezoelektrischen Kristall oder eine 
beheizte KanOle (Bubble- oder Thermo-Jet-Verfahren) Druck auf das Tintensystem 
ausgeQbtojnd so ein Tintentropfen herausgeschleudert. Solche Verfahrensweisen sind 
in Text. Chem. Color, Band 19 (8), Seiten 23 bis 29, 1987, und Band 21 (6), Seiten 27 
bis 32, 1989, beschrieben. 



BASF Aktiengesellschaft 20030103 PF 54644 DE 

22 

Besonders geeignet sind die erfindungsgemalien Tinten fur das Bubble-Jet-Verfahren 
und fur das Verfahren mittels eines piezbelektrischen Kristalls. 
Als Substratmaterialien sind geeignet 

- cellulosehaltige Materialien wie Papier, Pappe, Karton, Holz und Holzwerkstoffe, 
die auch lackiert oder anderweitig beschichtet sein kdnnen, 

- metallische Materialien wie Folien, Bieche oder WerkstQcke aus Aluminium, Eisen, 
Kupfer, Silber, Gold, Zink oder Legierungen dieser Metalle, die lackiert oder ander- 

. weitig beschichtet sein kbnnen, 

- silikatische Materialien wie Glas, Porzellan und Keramik, die beschichtet sein kbn- 
nen, 

- polymere Materialien jeder Art wie Polystyrol, Polyamide, Polyester, Polyethylen, 
Polypropylen, Melaminharze, Polyacrylate, Polyacrylnitril, Polyurethane, Polycar- 
bonate, Polyvinylchlorid, Polyvinylalkohole, Polyvinyiacetate, Polyvinylpyrrolidone 
und entsprechende Copolymere und Blockcopolymere, biologisch abbaubare Po- 
lymere und natQriiche Polymere wie Gelatine, 

- Leder, sowohl Naturleder als auch Kunstleder, als Glatt-, Nappa- oder Velourleder, 

- Lebensmittel und Kosmetika, 
und insbesondere 

- textile Substrate wie Fasem, Game, Zwirne, Maschenware, Webware, Non-wovens 
und konfektionierte Ware aus Polyester, modifiziertem Polyester, Polyestermisch- 
gewebe, cellulosehaltige Materialien wie Baumwolle, Baumwollmischgewebe, Jute, 
Flachs, Hanf und Ramie, Viskose, Wolle, Seide, Polyamid, Polyamidmischgewebe, 
Polyacrylnitril, Triacetat, Acetat, Polycarbonat, Polypropylen, Polyvinylchlorid, Poly- 
estermikrofasem und Glasfasergewebe. 

Die erfindungsgemalien Farbmittelzubereitungen und insbesondere die erfindungsge- 
malien Tinten fQr das Ink-Jet-Verfahren zeigen insgesamt vorteilhafte Anwendungsei- 
genschaften, vor allem gutes Anschreibverhalten und gutes Dauerschreibverhalten 
(Kogation) sowie, insbesondere bei Verwendung der besonders bevorzugten L6- 
sungsmittelkombination, gutes Trocknungsverhalten, und ergeben Druckbilder hoher 
Qualitat, d.h. hoher Brillanz und Farbtiefe sowie hoher Reib-, Licht-, Wasser- und 
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Nassreibechtheit Besonders geeignet sind sie zum Drucken auf gestrichenes und un- 
gestrichenes Papier sowie Textil, 

Eine weitere AusfOhrungsform der vorliegenden Erfindung sind Substrate, insbesonde- 
re textile Substrate, die nach einem der oben genannten erfindungsgemalien Verfah- 
ren bedruckt wurden und sich durch besonders scharf gedruckte Bilder oder Zeichnun- 
gen sowie ausgezeichneten Griff auszeichnen. 

Gemafi einer weiteren Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung kann man mindes- 
tens zwei, bevorzugt mindestens drei verschiedene erfindungsgemalie Tinten fur das 
Ink-Jet-Verfahren zu Sets kombinieren, wobei verschiedene erfindungsgemaSe Tinten 
jeweils unterschiedliche nach dem erfindungsgemafcen Verfahren behandelte Pigmen- 
te mit jeweils uhterschiediicher Farbe enthalten. 

Die Erfindung wird durch Arbeitsbeispiele erlautert. 

Beispiel 1 . 

1 a) Vermischung eines Pigments in partikularer Form mit einem nicht-ionischen 
oberflachenaktiven Stoff 

In einer Kugelmuhle Drais Superflow DCP SF 12 wurden miteinander vermahlen: 

1800 g Heliogen Blau BGT-V (Pigment Blau 15:3) 

450 g n-C 18 H370(CH 2 CH 2 0) 25 H 

24 g Glutardialdehyd 

30 g Tetramethylolacetylendiharnstoff 

3696 g destilliertes Wasser 

Das Vermahlen wurde fortgesetzt, bis die Pigmentpartike! einen mittleren Durchmesser 
von 100 nm aufwiesen. 

Man erhielt eine Mischung aus Pigmentpartikeln und nicht-ionischem oberflachenakti- 
vem Stoff. 

Bei n-C 18 H37-(OCH 2 CH2)25-OH handelt es sich urn mit Ethyienoxid ethoxylierten Octa- 
decanol, hergestellt nach der folgenden Vorschrift: . 

242 g Octadecanol und 0,1 mol KOH Schuppen wurden bei einer Temperatur von 
100°C und einem Druck von 1 mbar in einer Zeit von 2 Stunden im Autoklaven entwas- 
sert, mit Stickstoff anschlieliend entspannt und 3 mal mit Stickstoff gespQlt und an- 
schlieftend auf 130°C im Autoklaven erhitzt. Nach Erreichen der Temperatur wurden 
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innerhalb von 3 h 20 min 1100 g Ethylenoxid kontinuierlich zudosiert bei einem Druck 
von bis zu 6,1 bar. Nach vollstandiger Zugabe lied man abreagieren, bis Druckkon- 
stanz erreicht war. Anschlieliend wurde auf 100°C abgekuhlt und im Autoklaven bei 
1 mbar 60 min entgast und das Reaktionsproduktbei 70°C ausgefullt. Die Ausbeute 
5 betrug1337g. 

1 b) Dispergieren der Mischung aus 1 a) in Wasser 

In einem 1-L'rter-KesseI mif Ruhrer, Stickstoff-Anschluss und drei Dosiervorrichtungen 
wurden 267 g der Mischung aus 1 a) mit 270 g destiliiertem Wasser unter Ruhren ' 
10 dispergiert Man gab 7,1 g 28 Gew.-% Natriumlaurylsulfat als wassrige Losung und 
60 g Styrol zu, und stellte mit Ameisensaure einen pH-Wert von 4,0 ein. 

Man erhielt eine Dispersion von Pigment in partikularer Form in wassrigem Medium. 

5 1c) Polymerisation - 

Durch die Mischung aus Schritt 1b) wurde Ober einen Zeitraum von (1 Stunde) Stick- 
stoff geleitet. AnschlieBend wurde die Mischung auf 85°C erwarmt. Danach wurde 
0,29 tert-Butylhydroperoxid (70 Gew.-% in Wasser) und 0,2 g HO-CH 2 -S0 2 H zugege- 
ben. 

20 

Man beobachtete die Bildung eines wasserunloslichen Polymers auf dem Pigment in 
partikularer Form. 

1 d) HinzufQgen einer Emulsion von Comonomeren und weitere Copolymerisation 
25 5 Minuten nach der Zugabe von tert-Butylhydroperoxid und HO-CH 2 -S0 2 Na gemali 
. Schritt 1c) wurde uber einen Zeitraum von 90 Minuten eine Mischung zugegeben, die 
wie folgt zusammengesetzt war: 

1 00 g vollentsalztes Wasser 
30 1 3,4 g 28 Gew.-% wlssrige LQsung von 




. mit a a 3 



35 6,6 g 56,5 Gew.-% wasssrige Losung von Natrium-(di-2-ethyIhexylsuccinat)-suIfonat 
(Natriumsalzvon Sulfobernsteinsauredi-2-ethylhexylester) 
150 g n-Buty!acrylat 
90 g Styrol 
2,5 g Acrylsaure 
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7,5 g Verbindung V a. 1 als 1 5 Gew.-% L5sung in Wasser 

H Va.1 
CH 3 . 

Gleichzeitig wurde mit der Zugabe einer LSsung von 1 ,25 g Na 2 S 2 0 8 in 60 g Wasser 
begonnen, und die Zugabe wurde Ober einen Zeitraum von 105 Minuten durchgefOhrt. 
Wahrend der Zugabe wurde die Temperatur bei 85°C gehalten. 

Nach der Beendigung der Zugabe wurde noch 30 Minuten bei 85°C gerQhrt und an- 
schlieftend zur Desodorierung simultan eine Losung von 1,1 g tert-Butylhydroperoxid 
(70 Gew.-% in chemischen Wasser) in 15 g destilliertem Wasser und eine Losung von 
0,7 g HO-CH2-0-S0 2 Na in 15 g destilliertem Wasser Ober einen Zeitraum von 90 Minu- 
ten zudosiert 

Danach wurde auf Zimmertemperatur abgekOhlt und mit 25 Gew.-% wassrigem Am- 
moniak ein pH-Wert von 7 eingestellt. 

Anschlieftend wurde die so erhaltliche Dispersion Ober ein 120 pm-Netz und danach 
Ober ein 15 um-Netz filtriert. . 

Man erhielteine wassrige Dispersion, enthaltend erfindungsgemaft behandelte Pig- 
mentpartikel. Der Feststoffgehalt betrug 37,8 Gew.-%, die dynamische Viskositat be- 
trug 25 mPa-s, gemessen bei 20°C. Die TeilchengroBenverteilung der wie oben .be- 
schrieben erhaltlichen erfindungsgemaft behandelten Pigments partikuiarer Form wur- 
de mit Hilfe eines Gerats Autosizer IIC der Fa. Malvern nach ISO 13321 bestimmt und 
ergab ein Maximum bei 1 37 nm. 

2. Herstellen und Verdrucken erfindungsgema&er Tinten, enthaltend erfindungsgemaft 
behandeltes Pigment in partikuiarer Form . 

Aus einer nach Beispiel 1 hergestellten Dispersion wurde eine Ink-Jet-Tinte nach dem 
folgenden Rezept durch Vermischen der folgenden Komponenten formuliert 

27 g Dispersion von erfindungsgemaft behandeltem Pigment in partikuiarer Form nach 
1 (entsprechend 102g Feststoff) 

1,0g Harnstoff 

3,0 g n-C 4 H9-0(CH2CH 2 0)3-H 

0,25 g 2,4,7,9-Tetramethyl-5-decin-4,7-diol 
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16,0 g Glycerin 

0,25 g Ethylenglykol 

52,5 vollentsalztes Wasser 

Die Mischung wurde geriihrt und in Ink-Jet-Kartuschen gefullt. 

Diese erfindungsgemafte Tinte zeigte eine dynamische Viskositat von 3,7 mPa-s und 

war zum Verdrucken in gangigen Druckern geeignet. ' 

Nach dem Einbau der Kartusche in einen Piezo-Drucker (Epson 3000) wurde die erfin- 

dungsgema&e Tinte auf Baumwolle (100% Baumwolle 250 g / m 2 )verd'ruckt. 

Nach Trocknen an der Luft und HeiSluftfixierung (150°C fur 5 min) zeigte die bedruck- 

ten Baumwolle hervorragende Gebrauchsechtheiten. 

Reibechtheit trocken: 4-5 

Reibechtheit nass: 3-4 

Waschechtheit 4 

Der Griff der bedruckten Baumwolle war angenehm weich. 

Die Reibechtheiten wurden nach DIN 54021, die Waschechtheit nach DIN 54011 be- 
stimmt. 
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Verfahren zur Behandlung von Pigmenten in partikularer Form 
Zusammenfassung 

Verfahren zur Behandlung von Pigmenten in partikularer Form, umfassend die folgen- 
den Schritte: 

a) Vermischen von Pigment in partikularer Form mit mindestens einem nicht- 
ionischen oberflachenaktiven Stoff, 

b) Dispergieren der so erhaltlichen Mischung von Pigment in partikularer Form und 
nicht-ionischem oberflachenaktiven Stoff in wassrigem Medium, 

c) Polymerisieren mindestens eines ersten Monomers oder Copolymerisation einer 
ersten Mischung von Comonomeren in Gegenwart einer Dispersion nach b), wo- 
bei. wasserunlosliches Polymer oder Copolymer an der Oberflache der Pigmente 
in partikularer Form gebildet wird, 

d) Hinzufugen mindestens eines zweiten Monomers oder einer zweiten Mischung - 
von Comonomeren und Polymerisation oder Copolymerisation. 
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